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(54) Zpliisob chemické rafinace 2,6-xylenolu

Vyndlez se tyka chemické rafinace
technického xylenolu zahfivanim s for-
maldehydem nebo paraformaidehydem pri
pH 4 aZ 7. Koncentrace vodikovych iontid
se udriuje pfidavkem 5 aZ 150 hmotnost~
nich latek tvoficich tlumivé roztoky na
pouzity paraformaldehyd,

Tlumivé roztoky umoZnuji pFesné
udrieni optimélnich podminek kondenzadni
reakce, niz3i koncentraci katalyzatoru
a piipadné jeho opakované vyuziti.

. 232870



232 870

Vyndlez se tykd zplisobu chemického &idté&ni (rafinace) suro-
vého 2, 6~xylenolu jeho zash¥ivdnim s paraformaldehydem.

Zdrojem 2, 6-xylenolu je reakdni smés po metylaci fenolu,kte-
ré obsshuje pHedeviim metylfenoly (o=, m- a p~krezoly),di- a tri-
metylfenoly.V mensi mi¥e,z kvantitativniho hlediska nepodstatné,

i dalsi produkty metylace fenolu.Podle reekdnich podminek metylace
fenolu obsahuje reakéni smés rizny pomér o-krezolu a 2, 6-xylenolu

a to podle poZadavku zde hlavnim produktem metylace md byt o-krezol
nebo 2,6-xylenol.Po oddestilovdni o-krezolu zlst4vd ve zbytku re-
akéni smési jeko hlavni a nejdileZit8jSi sloZka 2, 6-xylenol.Z ostat-
nich metylderivdti fenolu tvo¥i samotné o-,m- a p-krezoly 90 aZ 95 %
nedistot.

. Z této smési se dosud izoloval a izoluje- 2, 6-xylenol fyzikdl-
nimi postupy jako jsou rektifikace, krystalizace, respektive frakéni
krystalizace nebo kombinaci té&chto postupli.Pro viechmny tyto postupy
Je charakteristické, Ze jsou znadné energeticky ndroéné, zdlouhavé

a vyzaduji sloZité a ndkladné ze¥izeni,

Je znémo, Ye rafinaci technické-
ho 2,6-xylenolu lze provdddt jeho zah¥ivdnim s formaldehydem nebo
paraformaldehydem za p¥itomnosti katalyzdtori.

Pfedmétem vyndlezu je zphsob chemické rafinace technického
2, 6=xylenolu,obsehujiciho jeko nedistoty derivdiy fenolu majici
alespoﬁ Jjednu volnou ortho-polohu vzhledem k fenolické OH-skuping,
zah¥ivdnim s formaldehydem nebo s paraformaldehydem p¥i pH 4 a% 7,
p¥i kterém se koncentrace vodikovich iontd v reakdnim prostiedi
upravuje latkemi tvo¥fcimi tlumivé roztoky v rozmezi pH 4 a% 7
v mnoZstvi 5 a¥ 150 hmotnostnich % na pouZity formaldehyd.PouZité
mnZstvi formaldehydu nebo paraformaldehydu hmotnostng zdvisi na
obsahu neéistot fenolického charakteru a zpravidla nep¥evysuje
obsah nedistot.K podstatnému poklesu t&chto neSistot dochdzi i p#i
pouziti 25 aZ 50 % tohoto mnoZstvi formaldehydu,
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Z létek vytvd¥ejici tlumivé roztoky v rozsahu pH 4 aZ 7, jsou pro
tyto udely vhodné nap¥iklad smési : primdrni fosforednan draselny

se sekunddrnim fosforednanem sodnym,hydroxid sodny a sekunddrni
citran sodny,hydroxid sodny a primdrni fosforeénan draselny, borax

a primdrni fosforednan draselny,hydroxid sodny a primérni ftalan
draselny, sekunddrni citran sodny,kyselina citronovd a primdrni
fosforednan sodny nebo borax a primdrni citran draselny.Obssh t&ch- -
to ldtek se pohybuje v rozmezi 5-100 hmotnostnich % na pouZity .
formaldehyd nebo paraformeldehyd.

Nejvhodnéjsi teplota chemické rafinace technického 2, 6-xyle~
nolu formaldehydem nebo paraformaldehydem je teplota bodu varu
reekéni smési kterd zdvisi na obsahu nedistot a pohybuje se v praxi
v rozmezi 125%3% 175°C. «

Po oddestilovdni reakéni vody z reakini smési je piedestilova-
ny 2,6~xylenol tém&% uplnd zbe-veny,nebo alespon z velké &4sti,
viSe uvedenych nedistot,derivdti femolu obsehujfci alespon jedm
volnou ortho-polohu vzhledem k fenolické OH-skupiné. .

Produkty reakce,p¥edevdim ne¥istot fenolického charakteru
'8 paraformaldehydem se vyzneduji vySSi molekuldrni hmotnost{i.P¥i
degtilaci rafinovaného 2,6-xylenolu s nim net&kaji a zﬁstévajl
v destiladnim zbytku.

Ve srovndni se stejnym postupem,ale s pouZitim soli mastnych
kyselin jako katalyzdtort,md tento postup vyhodu v tom,Ze je moZno
p¥esnd volit e udr¥ovat pH reakdni smdsi podle druhu fenolickych
nedistot ve prospéch vzniku o-o’-vazeb pro které je nejvyhodndjsi
rozmezi pH 4 a¥ TeStopy kyselin vedou ke vzniku p-p’-izomerd,
vys881 pH reakCéni smési (nad pH 7) zpisobuje sniZeni selektivity
ortho-kondenzace cof vede ke sni¥eni ulinnosti a vytdinosti rafi-
nece 2,6-xylenolu, .

Charakteristickym rysem pro tento novy zpisob &idtdéni tech-
nického 2, 6-xylenolu je jednoduchost a rychlost provedeni, jedno-
duchost & nendrodnost vyrovniho za¥izeni se zna¥nou usporou energie.

Poufiti ldtek tvo¥icich tlumivé roztoky umoZmuje vzhledem
k velké tlumivé kapacité té&chto smési pracovat s niZsSimi koncentra-
cemi katalyzdtoru,p¥ipadné opakované vyuZiti ketalyzdtoru.

Vyndlez osvétli ndsledujici p¥ikledy.% v prikladech jsou
hmotnostni. |
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Do 500 ml t¥ihrdlé banky opat¥ené michadlem,teplomdrem a
zpétnym chladicem se wvmese 305 g technického 2,6-xylenolu obsahu=
Jici jeko nelistoty 15 % jinych metylderivdtd fenolu,které vznika-
Jji p¥i metylaci fenolu,l2 g paraformaldehydu,6 g primdrniho fosfo-
reénamu draselného a 1 g krystalického sekunddrniho fosforednanu
sodného, Smés se vyh¥ivd aZ k bodu varu a pri tomto udrZuje 4 hodi-
nf.Pak se reakéni voda oddestiluje a 2, 6-xylenol predestiluje.
Ziskd se 243 g 2,6-xylenoclu o obsahu 3,3 % nedistot,
P¥iklad 2

Pogtupuje se podle pr¥ikladu 1,jen se pouZije 13,6 g primdrni-
ho fosforeénanu draselného a 0,4 g hydroxidu'sodného.
Ziskd se 241 g 2,6-xylenolu s obsahem 2,7 % nedistot,
P¥iklad 3

Postupuje se podle prikladu 1, jen se pouZije 5,9 g primdrni-
ho fosforednanu draselného a 1,1 g boraxu.
Ziskd se 239 g 2,6-xylenolu o obsahu 2,9 % nedistot.
Priklad 4

Pogtupuje se podle prikladu 1,jen se pouZije 6,3 g sekunddr-
niho citramu sodného a 0,8 g hydroxidu sodného.
Ziskd se 238 g 2,6-xylenolu s obsahem 1,8 % nedistot.
Priklad 5 ‘ :

Postupuje se podle prikladu 1, jen se pouZije 5,5 g primdr-
niho ftalamu draselného a 0,9 g hydroxidu sodného,
Ziskd se 240 g 2,6-xylenolu s obsahem 1,9 % nedistot.
P¥iklad 6 ’ .

Postupuje se podle p¥ikledu 1, jen se pouZije 3 g sekunddrni-
ho citranu sodného. |
Ziskéd se 235 g 2,6-xylenolu o obsahu 1,7 % nedistot.
Priklad T

Pogtupuje se podle pfikladu 1, jen paraformaldehydu se pouZije
20 g a jako katalyzdtor se pouZije 1 g sekunddrniho citranu sod-
ného,
Ziskd se 237 g 2,6~xylenolu o obsahu 1,8 % nedistot.
P¥iklad 8 '

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen se pouZije 4,5 g krystalic-
kého sekunddrniho fosforednemu sodného & 0,7 g kyseliny citronové.
Ziskd se 237 g 2,6-xylenolu s obsahem 1,7 % nedistot.
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Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen se pouZije 2,3 g primdrni-
ho citramu draselného a 3 g boraxu.
ziskéd se 240 g 2,6~-xylenolu s obsahem 2,6 % nelistot.
Priklad 10

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen misto paraformeldehydu se
pouzije 100 g 37 %niho vodného roztoku formaldehydu.Nezreagovany .
vodnf} roztok formeldehydu se oddestiluje a 2,6-xylenol predestiluje.
Ziskd se 228 g 2,6-xylenolu o obsahu 3,1 % neéistot.
P¥iklad 11

Postupuje se podle piikladu 3,aen mlsto paraformaldehydu
se poufije 120 g vodného roztoku formeldehydu (37 %niho). Nezreago-
veny formsldehyd se oddestiluje a 2, 6-xylenol predestiluje.
Ziskd se 231 g 2, 6-xylenolu o obsahu 2,7 % nedistot.
P¥iklad 12 |

Postupuje se podle prikladu 4, jen misto paraformaldehydu se
pou¥ije 150 g vodného roztoku formaldehydu (37 %niho).¥ezreagovany
formaldehyd se oddestiluje a 2,6=-xylencl predestiluje.
Ziské se 221 g 2,6-xylenolu o obsahu 1,6 % nelistot.
P¥iklad 13

Postupuje se podle p¥ikladu 1, jen misto paraformaldehydu se
pou¥ije 450 g vodného roztoku formeldehydu (37 %niho) a jako kataly-
zétoru se pou¥ije 4,6 g primdrniho citranu sodného s 6 g boraxu.
Nezreagovany formaldehyd se oddestiluje & 2,6-xylenol piedestiluje.
Ziskd se 205 g 2, 6-xylenolu o obsahu 1,1 % neistot.
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Zpisob chemické rafinace technického 2, 6-xylenolu, obsahu-
jiciho jako necéistoty derivdty fenolu alespon s jednou volnou
ortho-polohou k fenolické HO-skupiné, zahFivénim s formaldehydem
anebo s paraformaldehydem p¥i pH 4 aZ 7, vyznaleny tim,Ze se koncentra-
ce vodikovych iontd v reakénim prostiedi upravuje ldtkami tvori~
cimi tlumivé roztoky v rozmezi pH 4 a¥ 7,v mnofstvi 5 a¥ 150 hmot-
nostnich % na pouzity peraformaldehyd.
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